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(Si) Polysaccharides reticules utilises comme matieres absorbantes. 




@ La presente invention concerne une composition solide de matiere contenant un ou plusieurs 
poiysacharides reticules. La composition possede des proprietes absorbantes et peut etre utilisee dans 
des articles manufactures absorbants. 
Elle concerne egalement un procede de preparation desdites compositions. 
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La presente invention concerne de nouvelles matieres absorbantes, leur procede de preparation et les pro- 
duits les contenant. Lesdites matieres absorbantes comprennent plus particuiierement les polysaccharides re- 
ticules par des agents chimiques, tels que les sels de titane. d'aluminium ou de zirconium ou par des movens 
physiques. 7 

Dans la litterature. dn a decrit de nombreux essais de preparation d'absorbants, a savoir de produits ca- 
pables d absorber plusieurs fois leur propre poids d'eau ou de differents liquides organiques. 
„ a , a ''f e de brevets ci -apres est representative des brevets US publies dans ce domaine : brevet US n° 3 
528 421 (ala.se absorbante jetable pourmalades hospitalises ou produit similaire, absorbantchimique a base 
de sihcate de calcium hydreux) ; brevet US n° 3 563 243 (serviettes absorbantes, tels que couches, alaises 
et absorbants polymeres hydrophiles analogues) brevet US n- 3 669 103 (produits absorbants contenant un 
absorbant polymere hydrocolloTdal, polymere legerement reticule, tels que la poly-N-vinyl-pyrrolidone, le po- 
lyvinyltoluenesulfonate, le poly-sulfoethyl acrylate et autres) ; brevet US n°3 686 024 (articles hydrophiles en- 
9 9 ° d ' eaU> te ' qUS 16 P o| y acr y |ami de hydrolyses, partiellerrient reticule) ; le brevet US n° 3 
I, l-V™!' ment absorbant mettant en oeuvre une composition hydrocolloWale hydrosoluble) ; brevet US 
n 3 783 872 (articles absorbants, tels que couches et autres similaires mettant en oeuvre des hydroqels in- 
solubles comme milieux absorbants) ; brevet US n° 3 898 143 (articles absorbants jetables mettant en oeuvre 
. du polyethylene oxyde) et au moins un autre polymere hydrosoluble co-reticule par irradiation a haute ener- 
gie) ; brevet US n° 4 055 184 (serviettes absorbantes pour couches jetables. protections periodiques banda- 
ges ou autres mettant en oeuvre un melange solide, finement divise, constitue d'un copolymere amidon-po- 
n*Z7ll n ! hydroiys6 sous fann*"aclde et d'un produit basique hydrosoluble non toxique) ; brevet US n° 4 
v!m Z t°n^T^V. ' amidon -P ol V acr y'onifile greffes graduellement, hydrophiles et resistant a I'urine) ; bre- 
vet US n 4 076 663 (res.nes d'amidon hydrophile) ; brevet US n° 4 084 591 (absorbant du sang obtenu a partir 
de filaments d ether cellulosique substitue par un alkyle ou un hydroxyalkvle inferieurs) 

Dans le brevet US n° 3 903 889, on decrit comme composition absorbante mise en oeuvre dans des pro- 
du.ts absorbants une gomme de guar modifiee par un anion borate en quantite suffisante pour complexer le 
gel forme par hydration de la gomme de guar seuie. On enseigne notammeht d'introduire Hon borate dans 
e produrt absorbant sous la forme d'un agent, essentiellement insoluble dans I'eau, qui libere le borate et dans 
equel I ,on borate libre est libere lentement dans le systems absorbant et uniquement apres penetration du 
l.qu.de aqueux que Ton cherche a absorber dans le produit lui-meme. On laisse entendre que la gomme de 
rllaJivemtmsec 6 " 1 3bS ° rber juSqu ' a au moins 20 fois son P° ids d'eau et produire un gel inerte, non collant. 

, b 7 etS f US 1 n ° 4 333 461 et 4 624 868 concernent des matieres absorbantes qui contiennent des P o- 

lysaccnandes ret.cules par du borate. Les polysaccharides rendus actifs sont la gomme de guar et ses derives 
Le brevet US 4 952 550 porte sur des matieres absorbantes particulates qui sont des substances cellu- 
losiques carboxylees. Ces matieres sont plus particuiierement des matieres a base de cellulose ayant reaoi 
avec un agent de reticulation et un agent hydrophobe. Les agents de reticulation preferentiels comprennent 
des metaux tels que I aluminium, le fer ou le chrome. Le document dit "Research Disclosure 349 296" suqqere 
d ut. ,ser comme matieres absorbantes des gommes cellulosiques reticulees par I'aluminium 

difie ^Tc^Trtl TT! eiJr< ? P6en ? 566 118 enS6i9ne U " Pr ° C6d6 de pr6paration ^un polysaccharide mo- 
d,f .e reticule en chauffant le polysaccharide modif ie hydrosoluble. On peut reticuler aussi par esterif ication et 

S^nSLo^h ? p0 '. ysaccharides modifi6s sont d« drives carboxyles, sulfones. sulfates et phosphates 

et Ls polyds S ' iCati ° n St ramidati0n SOnt effectu6s par des famines, des polyamines, des diols 

hnv^r-T 1 !? 6 d u e , brevet eur °P^n 0 538 904 enseigne un procede de preparation de polysaccharide car- 
boxyalkyle hydrophile, msoluble dans I'eau, parchauffage d'un polysaccharide carboxyaikyl6 hydrosoluble 
*;n,LliT br6Vet europ6en 0 481 225 concerne un agent d'absorption constitue d'un melange phy- 

S!que de deux composants. L'un des composants est un polymere ou copolymere reticule de synthese a savoir 
un ac.de polyacrylique reticule. L'autre composant est un polysaccharide provenant du groupe des galactd 
tenZ n ^ a ° U P ° ,y 9 a,actomannanes « de leurs derives. L'agent d'absorption est utilise pour l'absorption/re- 
h ale , S0lu ^ns aqueuse. notamment de liquides organiques, tels que I'urine ou le sang L'agent 

d absorption peut etre mis en oeuvre a des fins hygieniques, chirurgicaies et medicales, tels que couches tam- 
pons, protect.ons periodiques, produits medicaux, et pour ('amelioration des sols 

La demande de brevet europeen 0 476 574 concerne la production d'une matiere hydrophile par addition 
d un copolymere nature! ou synthetique a un gel de copolymere pouvant se gonf.er d'eau et ce pendan la 

anre'sTuSTou^r'T 6 ? T'J P ° lysaC <* aride ' de m5£Z2£ 

tab" fdes nlTn abSOrber/retenir des <*9*™<V tels que I'urine et le sang, dans des produits je- 

vtettes hygi^rquef 8 aPP " Catl ° nS hy 9 ieni ^ es - chirurgicaies et medicales. a savoir couches, tampons, ser- 
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Trois DE-OS ailemandes n°4 206 857, 4 206 856, 4 206 850 decrivent des compositions absorbantes 
contenant (A) des derives de polysaccharides hydros olubies ou hydrophiles, eventuellement modifies par re- 
ticulation, (B) un polymere de synthese hydrophile, (C) une matrice douce, (D) un reticulant et des agents anti- 
blocking. Lesdites compositions absorbantes sont utilisees dans Temballage, i'amelioration des sols, les gai- 
5 nes de cables et les produits hygieniques. 

Le brevet canadien n° 953 889 concerne un produit absorbant comportant une barriere impermeable aux 
liquides, constitute de matiere absorbante et d'hydrocolloVde. L'hydrocolloVde est de la gomme de guar. Le pro- 
duit absorbant est utilise sous ia forme, par example, de protections periodiques pour absorber des liquides 
et exsudats organiques. 

10 Le brevet US n° 3 005 456 decrit une protection periodique contenant de la cellulose carboxy alky lee. Les 

brevets US n° 3 723 413 et 3 731 686 decrivent des produits absorbants obtenus a partir de cellulose car- 
boxyalkylee par traitement thermique ainsi que leur application dans des protections periodiques, tampons et 
serviettes hygieniques. 

Le brevet europeen 019 371 concerne une matiere absorbante destinee a stopper le sang, comportant un 
is polyelectrolyte anionique reticule intumescent contenant des contre-ions de metaux de transition qui coagulent- 

le sang. Ces matieres peuvent etre mises en oeuvre dans les protections periodiques eties tampons ainsi que 

dans divers autres produits medicaux jetables. 

Le brevet US n° 2 639 239 decrit une carboxymethyi cellulose alcaline traitee par chauffage ainsi que son 

procede de preparation. Les brevets US n° 4 650 716 et 4 689 408 concernent de nouveaux sels de carboxy- 
20 methyl cellulose dotes de bonnes proprietes d'absorption et leur application dans la fabrication de produits 

non tisses jetables, a savoir des protections contre ('incontinence des adultes, des produits d'hygiene feminine, 

des couches jetabies et des pansements chirurgicaux. 

Les brevets US n° 3 936 441, 4 066 828, 4 068 068 et 4 075 279 decrivent des precedes de preparation 

d'ethers cellulosiques hydrophiles, mais insolubles dans I'eau, a I'aide de divers agents de reticulation poiy- 
25 fonctionnels, teis que I'acide dichloroacetique, I'oxychtorure phosphoreux ou un compose ayant deux groupes 

fonctionnels du cote de ia ceilulose. Le brevet US n° 4 200 558 enseigne tin procede de preparation de films, 

fibres et articles spongieux hydrophiles constitues de derives de la cellulose insolubles dans Teau. 

Le brevet US 4 454 055 decrit une composition absorbante obtenue par melange constitue d'un polymere 

absorbant insoluble dans I'eau et d'un produit celluiosique, d'amidon ou d'une charge minerale. Le polymer 
30 absorbant insoluble dans Teau peut etre le sel d'afuminium de I'acide polyacrylique. Le produit celluiosique 

peut etre la carboxymethyi cellulose ou d'autres derives de ia cellulose. L'amidon peut etre de I'amidon naturel 

ou modifie, y compris des derives de l'amidon reticules. La charge mineraie peut etre de t'argile, du kaolin, du 

talc ou de la silice. 

Les brevets US n° 4 200 736 et 4 200 737 decrivent des precedes de preparation d'absorbants a base de 
35 carboxymethyi cellulose insolubles dans Teau par reaction d'une matiere hydrosoiuble avec du dioxyde de car- 
bone et de gaz chforhydrique, puis par chauffage. 

D'autres matieres absorbantes connues comprennent ceiles derivees des polymeres acryliques et des 
aminoacides. 

En ce qui concerne leurs applications en vue d'absorber ou de retenir des liquides comme dans les cou- 

40 ches, les protections periodiques, les bandages, les gants, les articles de sport, les litieres pour animaux de 
compagnie et autres, les matieres et produits absorbants decrits dans ces brevets, a I'exception des polya- 
crylates et des acrylates avec greffes d'amidon, n'ont pas pu etre commercialises. II subsiste toujours des pro- 
blemes tels que Tinsuff isance de leur capacite d'absorption, Finsuff isance de la rigidite du gel sature (swollen), 
la rupture de la structure du gel lorsqu'il entre en contact avec des liquides salins, leur incompatibility avec 

45 les articles absorbants. 

Les brevets US n° 4 605 736 et 4 677 201 portent sur la reticulation de potygalactomannanes avec un 
agent de reticulation a base de titane. Les brevets US n° 4 635 727, 4 657 081, 4 799 550, 4 801 389 et la 
DE-O 3 941 337 concernent la reticulation des polygalactomannanes avec un agent de reticulation a base de 
zirconium. Les reactions de reticulation in-situ decrites dans les brevets ci-dessus sont effectuees dans un 

50 environnement aqueux et le polygalactomannane n'est pas recupere. On suggere d'utiliser ces systemes 
aqueux dans les fracturations effectuees dans le domaine de la recuperation du petrole. 

Le brevet US n° 4 959 464 concerne la production de derives de polygalactomannanes reticules a Taide 
d'aluminium. On suggere d'utiliser les produits obtenus comme agents epaississants qui s'hydratent faciie- 
ment dans des conditions de pH aicalins. 

55 Malgre tous les enseignements precites, il existe toujours dans ce domaine un besoin de nouvelles compo- 

sitions pouvant avoir une fonction de matiere absorbante. 

Conformement a la presente invention concerne de nouvelles compositions solid s pouvant etre utilisees 
comme matieres absorbantes. Les compositions solides contiennent plus particulierement un ou piusieurs po- 
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lysaccharides reticules & condition que 

(a) si (edit ou lesdits polysaccharide(s) contient ou contiennent un polygalactomannane, iedit agent de re- 
ticulation ne soit pas uniquement un borate ; ou que 

(b) si Iedit ou lesdits polysaccharide(s) est ou ne sont pas un polygalactomannane, Iedit agent de reticu- 
5 lation contienne un compose metallique mineral ou un compose organometallique a cette exception pres 

que, si Iedit polysaccharide contient une gomme de cellulose, Iedit agent de reticulation ne soit pas un 
agent de reticulation a base d'aluminium, de chrome ou de fer. 

Les polysaccharides particulierement preferes comprennent les matieres cellulosiques et les polygalac- 
tomannanes, telles que la gomme de guar et la gomme de caroube. La preference va plus particulierement a 

10 ('utilisation de polymeres de guar. Les matieres k base de polysaccharides peuvent etre utilisees comme ma- 
tieres absorbantes seules ou en combinaison avec d'autres matieres connues, tels que les hydrates de car- 
bone naturels ou synthetiques, les polymeres hydrophiles naturels ou synthetiques, les composes hydroxyles, 
les acides carboxyliques, les hydroxy-acides, les aminoacides, les peptides et les proteines. Les matieres ab- 
sorbantes peuvent etre combinees egalement avec des matieres convention nelles utilisees couramment pour 

15 leurs proprietes absorbantes. 

Uun des modes de realisation complementaire de la presente invention concerne un article absorbant dont 
la fabrication comprend une composition solide absorbante contenant un ou plusieurs polysaccharides ayant 
ete reticules a condition que 

(a) si Iedit ou lesdits polysaccharide(s) contient ou contiennent un polygalactomannane, Iedit agent de re- 
20 ticulation ne soit pas uniquement un borate ; ou que 

(b) si Iedit ou lesdits polysaccharide(s) est ou ne sont pas un polygalactomannane. iedit agent de reticu- 
lation contienne un compose metallique mineral ou un compose organometallique a cette exception pres 
que, si Iedit polysaccharide contient une gomme de cellulose, iedit agent de reticulation ne soil pas un 
agent de reticulation & base d'aluminium, de chrome ou de fer. 

25 . . L ' article manufacture, particulierement prefere, comprend les couches, les changes, ies articles d'hygiene 
feminine, les pansements, les litieres pour animaux de compagnie, les cosmetiques, les produits d'hygiene 
corporeile, les produits pharmaceutiques, les textiles, les produits chimiques pour ['agriculture, les produits 
en papier, les materiaux de construction, les materiaux pour I'energie, les materiaux de communication, ies 
produits d'emballage alimentaire et autres similaires. 
30 En consequence, la presente invention a pour objet de mettre a disposition une nouvelle composition dotee 

de proprietes absorbantes. 

L'invention a pour autre objet de mettre a disposition de nouveiies compositions absorbantes. 

La presente invention a encore pour objet de mettre a disposition de nouveaux articles manufactures ab- 
sorbants. 

35 Lesdits objets et bien d'autres tomberont sous le sens de I'homme du metier s'ii se refere & la description 

detaillee du mode de realisation preference!. 

Dans la description du mode de realisation preferentiel, on utilise pour plus de ciarte une certaine termi- 

nologie qui a pour but de bien cerner iedit mode de realisation ainsi que tous les equivalents techniques qui 

fonctionnent d'une maniere similaire dans un but similaire af in d'obtenir un resultat similaire. 
^0 La presente invention permet d'obtenir des compositions solides absorbantes comportant un ou plusieurs 

saccharides ayant ete reticules & condition que 

(a) si Iedit ou lesdits polysaccharide(s) contient ou contiennent un polygalactomannane, iedit agent de re- 
ticulation ne soit pas uniquement un borate ou que 

(b) si Iedit ou lesdits polysaccharide(s) est ou ne sont pas un polygalactomannane, iedit agent de reticu- 
45 lation contienne un compose metallique mineral ou un compose organometallique a cette exception pres 

que, si iedit polysaccharide contient une gomme de cellulose, Iedit agent de reticulation ne soit pas un 
agent de reticulation a base d'aluminium, de chrome ou de fer. 

Les compositions sont des polysaccharides reticules, de preference des polygalactomannanes. Les poiy- 
galactomannanes presentent un degre de substitution et/ou une substitution molaire comprise entre environ 
so 0 et environ 3,0. 

Les polygalactomannanes sont des polysaccharides naturels qui sont constitues principalement de motifs 
galactose et mannose et que Ton trouve dans I'endosperme des graines de iegumineuses, tels que ie guar, la 
caroube, le gleditschia, le flamboyant et autres similaires. La farine de guar est constitute principalement de 
galactomannane qui est essentiellement un mannane a chame lineaire comportant des rameaux galactose a 
55 chainon uniqu . Les motifs mannose sont fixes dans une liaison glycosidique 1-4b et la fixation du galactose 
se fait d'une facon irreguliere sur les motifs mannose a Taide d'une liaison 1-6. Le rapport du galactos au 
mannose dans le polymere de guar est de I'ordre de un a deux. 

La gomme de caroube est egalement un gomme de polygalactomannane de structure moleculair simi- 
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laire dans laquelle !e rapport du galactose au mannose est de un a quatre. Les gommes de guar et de caroube 
sont les sources preferentieiles de polygaiactomannanes, essentieliement en raison de leur disponibilite dans 
le commerce. 

Le polygalactomannane peut etre mis en oeuvre soit a l'6tat nature! (c'est-a-dire sous la forme de gomme 
5 de guar ou de caroube pure), soit sous forme de derives. 

Les derives des polygaiactomannanes comprennent un ou plusieurs groupes non ioniques et/ou ioniques. 
Comme exempies de types de groupes fonctionneis utilises dans la preparation des derives on peut citer les 
groupes hydroxyalkyle, carboxyalkyle, ammonium quaternaire, sulfonate, cyanoalkyie, phosphate, siloxane et 
autres similaires presentant differents d eg res de substitution et de substitution moiaire. Les exempies parti- 
10 culiers de ces polygaiactomannanes comprennent le guar hydroxypropyle, hydroxyethyl6, carboxymethyle, 
carboxymethyl hydroxypropyle, le chlorure de guar hydroxy propyl tri mo nium et autres similaires presentant di- 
vers degr6s de substitution et de substitution moiaire. Lesdits derives de polygaiactomannanes sont commer- 
cialisms par Rhone-Poulenc Inc. sous les denominations commerciales Jaguar 8000, Jaguar 871 0, Jaguar 8600 
et Jaguar C-13S. Un grand nombre de produits de depart a base de guar disponibles dans le commerce peu- 
15 vent contenir de petites quantites d'additifs, tels que borax, giyoxai et autres similaires. Ces produits de depart 
sont consideres expressement comme faisant partie integrante de la presente invention. 

Par le terme "degre de substitution, tei qu'il est employe dans le present document, on entend la substi- 
tution moyenne des groupes fonctionneis par motif d'anhydrosucre dans les gommes de polygaiactomanna- 
nes. Dans la gomme de guar, le motif de base du polymere est constitue de deux motifs mannose avec une 
20 liaison giycosidique et d'un motif galactose fixe sur un groupe hydroxyle de i'un des motifs mannose. En 
moyenne, chacun des motifs anhydrosucre comporte trois sites hydroxyle disponibles. Un degre de substitu- 
tion de trois signifie que tous les sites hydroxyle disponibles ont ete substitues par des groupes fonctionneis. 
L'un des groupes particulierement pr6ferentiel est le groupe carboxymethyle qui donne de bons resuitats avec 
des produits de depart ayant un degre de substitution compris entre environ 0,0 et environ 3,0 et plus parti- 
25 culierement entre environ 0,10 et environ 0,15. 

On entend de meme par le terme "substitution moiaire" que Ton empioie ici le nombre moyen de moles 
de groupes fonctionneis par motif anhydrosucre dans la gomme de polygalactomannane. L'un des groupes 
fonctionneis particulierement preferentiels est le groupe hydroxypropyle qui donne de bons resuitats avec des 
produits de depart presentant une substitution moiaire comprise entre environ 0,0 et environ 3,0. Dans l'un 
30 des modes de realisation preferentiels, le polysaccharide obtenu est un guar carboxymethyl hydroxypropyle 
presentant une substitution moiaire des groupes hydroxypropyle comprise entre environ 0,25 et environ 0,35 
et un degre de substitution des groupes carboxymethyle compris entre environ 0.10 et environ 0,15. 

D'autres produits a base de polysaccharides que Ton peut, a titre d'alternative, choisir comme produits 
de depart comprennent les amidons. les celluloses et la gomme xanthane. Les exempies d'amidons compren- 
35 nent a la fois les amidons naturels et modifies, tels que les amidons dextrines, hydrolyses, oxydes, reticules, 
alkyies, hydroxyalkyles, acetyles ou f ractionnes (tels que Tamylose et I'amyiopectine). L'amidon peut avoir des 
origines differentes, a savoir, par exemple, l'amidon de mai's, l'amidon de bl6, l'amidon de pomme de terre, 
l'amidon de tapioca, l'amidon de sagou, l'amidon de riz, l'amidon de mais cireux ou l'amidon de maTs fortement 
amyiose. 

40 Les exempies de celluloses comprennent les alkyl celluloses, les carboxyalkyl celluloses, les hydroxyalkyl 

celluloses ou leurs combinaisons. Les celluloses particulierement preferentieiles comprennent Thydroxyethyl 
cellulose, Thydroxypropyl cellulose, la gomme de cellulose, la carboxymethyl cellulose et la methyl cellulose. 
Comme les polygaiactomannanes, ces derives peuvent presenter un degre de substitution et/ou de substitu- 
tion moiaire allant d'environ 0,0 a environ 3,0. 

45 Comme produit de depart on peut encore choisir d'autres polysaccharides, a savoir le polydextrose, la chi- 

tine/chitosan et leurs derives, ies compositions a base d'alginates, la gomme de carraghenane, la pectine, la 
gomme karaya et la gomme arabique. 

Pour reticuler le polysaccharide, on peut choisir n'importe quel agent de reticulation a condition que, si 
le(s) polysaccharide(s) contient/contiennent de fa gomme de cellulose ou de ia carboxymethyl cellulose, r agent 

so de reticulation ne soit pas un agent de reticulation a base d'aluminiurn, de chrome ou de fer et que, si le(s) 
polysaccharide(s) contient/contiennent de la gomme de guar, I'agent de reticulation ne soit pas uniquement 
un borate. Pour reticuler le polysaccharide, on peut utiliser des moyens chimiques ou physiques. 

Lesdits agents peuvent etre des composes min6raux, organiques ou organometalliques. II peut s'agir d'es- 
peces a charge neutre ou a charge ionique. On pr6f£re particulierement les sels d'aluminium, de titane ou de 

55 zirconium. L* aluminium, le titane ou le zirconium metalliques peuvent former la partie non ionique, cationique 
et/ou anionique du compose. Selon la presente invention, on peut choisir d'autres metaux, tels que Thafnium, 
le scandium, I'yttrium, le vanadium, le lanthane, le chrome, le cerium, le zinc, le manganese, le f r, le cobalt, 
le nickel, le cuivre, le calcium, le magnesium, le sodium ou le potassium ou n'importe quel autre metal, y 
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compns les metaux de transition qui possedent des propriety reticulantes 

Les exemples de sels appropries comprennent I s acetates, les alkoxvdes Mq n.,o i-- • 
ies hydroxydes, les halogenures, les lactates, les glycates les tartr! ~ ,2 " w , «°P">POxydes, 
bonates. les nitrates, les sulfates et autres similaires Dans le cLTZ ? S " ° Xa ' ateS ' ' SS Car ' 

5 aussi respectivement les sels de metaux aSns Td'ammlni? J h PreSe " te ,nvention - on P"* utiliser 
ni- de titan ou de ionium. te^l" t^lZZ^^T * "~ d ' aW 

le lactate de zirconium le <arton7t* JnlT hv droxyde d alum.n.um, le lactate de sodium zirconium 

* Nation min&^oj . w S»to fe < ' a ' ,S ' e C ~ "°> 098nts 

. tra.tement de surface, d'un melangeage et autres similaires chauffa 9 e - * v«de, de la press.on. d'un 

der-tfcrr^^^^ 

» de tels agents de reticulation B^lS^Z^^T^,^^^^ TT^ ^ eXemP ' 8S 
minant etant que le produit borate ne so* Ji. „T ' ? D °rates, tel que le borax, le critere deter- 

des agents de' retioLS a tS.'" ^.SS df 3 " 0 "- A ^ d ' eXemP,e " °" P6Ut uti,iser 
borates. Bien qu'ils ne souhaitent pas Se lies a un^n, 1, a " m ' nium en combinaison avec des agents 
I'hypothese que les agents drnZS^SZ^T^T', s ^ cif '^ '« inventions emettent 

supplemental, que ne poss^ "g^^^ * " ta " ta " ™ 

Po^s^ril"^ - «* -lution ou une dispersion de 

reaction a "sec", I'agent de ^tEoTi t^A 6X18 alternative consiste a effectuer la 

tatifs. Lorsque I'on met en ^1 22 ^3 ; ? " COmDOsants 
polysaccharide bien que Ton puisse util s^d'autr^ 1, , ? 6 S °' Vant pr6ferentie ' de la solution de 
hydrocarbures et leurs melanaes L *M^ h L S ' 3 QUe ' 6S a,C °° ,S ' ,es 6tners - les glycols, les 

sesentre environ 20^ 0^ ^ 

les temperatures preferences ^mperatures comprises entre environ 40°C et environ 50«C etant 

po^sssfi Err critique - ,a condition essentieiie *- 

se entre environ 1 partie 8t enS ^tS« desolvantest 9eneralementcom P ri- 
viron 30 parties et L^S^^Tj^^^J^T ? de pr ^ rence ««™ L 

f a « d -tdeso,vantpendantu^ 

completement mouille, de preference cnmniMom^* ,7 „ P° lvsac criande soitau moms, pour I'essentiel, 

agiter le melange. En regie glnZa'e Z dur^l? ,e PrC< * d6 de mouilla 9 e - °" peu 

Pour mouiller JL*«J£££SL iharide ^ 5 " 6nviran 2 h — -™ 

-.JS^Sis^t^ r 9 ;r cZ^r iq , ues t physiques - ° ans ^ *• — * 

base d'aluminium. de titane ou t^olTTc^ J^ 9 ^T""*™"' ,SS agents de ^iculation a 
solution en des quantites qui son, ™™Z~Z£ ' ft n 9 , ent8 ^ r6ticu,ation facultatifs. a la 

lement entre environ 0,1 0 e env^To p^ 6t em "' r0n 50 parties - #» P-ferentiel- 

a sec ou, plus particulierement Zs uS^uTde de or^f " P ° ysaccharide - °" P«* ajouter .edit agent 
normalement de I'eau. La reticulation se S"en aoLnT? ^ ^ ^ ' 6 S °' Vant de ia so,uti °"- C'-t 
mation d'une masse thlxotropT S ^ te mD Vnl?« a9 ' ta " t | ener 9'^ent la solution et se manifeste par la for- 
went entre environ 5 -^^^^^2 ^ 1100 P °' ySaCCharide est compns habituel- 
nutes. enV,ron 2 heures ' de Preference entre environ 1 minute et environ 30 m^ 

fageerdTu^^ * - -'aJustement du P H. ,e chauf- 

que la temperature, le P H, la ZS^J^SS^T^ ? * rtticU,ation de P«"d de facteurs te.s 
et autres simi.aires. La ^^'£S^^lTl^ , de '' a 9ent de reticulation 

semblant a un gel ne change plus ou devS tis !2oTnt ST"" J V ' SC ° S ' t6 m3SSe 6pa ' SSie ' res " 
reticule peut avoir une consitance comprise Intre ^eZToefL^^' " ^ de P^V^charide 
stade de g.lif ication dans .equel ,a maL ^ ^CSS^S rpSTr^S 
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mensionnelle et s'etale si elle reste libre ou celle d'un deuxieme stade de gelif ication dans lequel le gel possede 
une certaine stability dimension neile et garde une forme pendant un certain temps, mais s'etale s'il reste libre 
pendant une courte duree. 

Pour obtenir des compositions solides, on fait secher le gel (c'est-a-dire qu'on le deshydrate) par des pro- 

5 cedes bien connus de 1'homme du metier jusqu'& ce que la teneur finale de la composition en humidite soit 
inferieure a 20 %, de preference inferieure a 1 5 % et mieux encore inferieure & 10 % en poids. Lesdits procedes 
comprennnent le sechage & I'air, le sechage en tambour la filtration, le sechage par evaporation, le sechage 
en lit fluidise, le centrifugeage, le broyage eclair, ('addition de soivants, la lyophiiisation et autres similaires. 
Une fois sechees, on peut broyer les compositions solides pour obtenir des particules de granulomere 

10 determinee. Atitre d'alternative, on peut egalement proceder au broyage avant le sechage. La taille des par- 
ticules, de preference des particules granulaires, est dictee par Implication finale envisagee. De meme, la 
forme des compositions finales peut etre celle que Ton desire obtenir. A titre d'alternative, on peut secher le 
produit sous la forme d'un film mince, d'un lamine ou d'une feuille. Les formes qui comprennent des particules 
spheriques, des flocons et autres similaires font partie integrante du domaine de I'invention. Le critere de se- 

15 lection determinant de la forme finale des particules est dicte essentiellement par ('application finale que Ton 
envisage pour la matiere absorbante. 

Dans la pratique, les nouvelles compositions peuvent etre utilisees seuies comme absorbants ou en 
combinaison avec d'autres produits chimiques ou physiques pour obtenir une synergie potentielle des proprie- 
tes d'absorption. Les compositions de la presente invention peuvent, par exemple, avant ou apres leur synthe- 

20 se, etre combinees avec une ou plusieurs des classes suivantes de produits chimiques : hydrates de carbone 
naturels ou synthetiques, poiymeres hydrophiles de synthese, composes organiques hydroxyies, acides car- 
boxyiiques, leurs sels et anhydrides, amines et leurs sets, aminoacides, proteines et peptides et leurs melan- 
ges. Dans les cas ou Ton utilise des acides ou des bases en combinaison avec les nouveaux polysaccharides 
de la presente invention, on peut, & titre d'alternative, mettre en oeuvre leurs sels. 

25 Les exemples specif iques de produits chimiques combines ajoutes plus haut comprennent le saccharose, 

\e giucose, ie lactose, le fructose, ie mannitol, te maitose, I'isomaltuiose, I'acide glucuronique, I'acide giuconi- 
que, la glucono-delta-lactone, le xylose, ie sorbose, le xylitol, le galactose, le mannose, le sorbitol, Talcooi po- 
lyvinylique, le polyethylene glycol, I'acide polyacryiique et ses sels, les polyacrylates hydrophiles, le polyacry- 
lamide, le methanol, Tethanol, Methylene glycol, le propylene glycol, le glycerol, I'acide formique, I'acide ace- 

30 tique, I'acide oxalique, I'acide succinique, Tacide maleique, I'acide fumarique, I'acide benzoique, I'acide phta- 
lique, I'acide 1,2,4,5-benzene tetracarboxylique, I'acide glycolique, I'acide lactique, I'acide citrique, I'acide tar- 
trique, la triethyiamine, la triethanoiamine, I'acide aspartique, I'acide polyaspartique, I'acide giutamique, i'aci- 
de polyglutamique, la gelatine, la proteine de soja, I'hydrolysat de boeuf et ieurs melanges. 

On peut egalement envisagerde mettre en oeuvre en association avec la presente invention la combinai- 

35 son de la nouveile composition absorbante avec des compositions absorbantes commerciatement viables. Les 
produits en question comprennent i'acide polyacryiique reticule et I'acide polyacryiique avec greffe d'amidon. 
On peut egalement combiner les produits ci-dessus avec les compositions & base de polysaccharides selon 
la presente invention. 

On peut egalement envisager de combiner les produits suivants avec les nouveaux polysaccharides selon 
40 la presente invention : fibre de cellulose, ouate de cellulose, mousse de tourbe, papier, ouate de bois, acetate 
de cellulose, polyester, poiyactide, polygfycolide, polyhydroxybutyrate, poly hydroxyvale rate, polyethylene, po- 
lypropylene, polystyrene, polyamide, poiymeres greffes a base d'amidon, poiymeres greffes sur cellulose, po- 
lyacrylates, polyacetals et leurs melanges. 

Dans toutes les combinaisons precitees, les nouveaux polysaccharides selon la presente invention devraient 

45 representer au moins 0,01 % du melange absorbant 

De plus, pour leur utilisation finale comme produit absorbant, on peut combiner les polysaccharides selon 
la presente invention avec un ou plusieurs des additifs suivants afin d'obtenir un produit commercial prefe- 
rentiel : tensioactif(s), anti-mousse, silice, terre de diatomees, aiumine, argile et leurs melanges. Lesdits ad- 
ditifs peuvent avoir comme fonction non pas d'ameliorer ie pouvoir absorbant, mais plutot de completer les 

50 proprietes absorbantes des compositions selon I'invention. 

Lorsque Ton leur ajoute des liquides, les compositions et/ou melanges selon ('invention presentent un ex- 
cellent equilibre du pouvoir absorbant et une excellente resistance du gel. En tant que tels, on les consider 
comme de bons candidats pour des produits absorbants presentant une large palette d'applications. Les exem- 
ples generiques desdites applications comprennent les couches, les articles pour ('incontinence des adultes, 

55 les articles d'hygiene feminine, les pansements, la iitiere des animaux de compagnie, les applications agri co- 
les, tels que Thydromuiching et les amendements du sol, les filtres pour automobil s, les cables enterres, les 
deodorants, les cosmetiques, les produits pharmaceutiques, les textil s, les papi rs, les materiaux techni- 
ques , les materiaux pour i'energie, les materiaux pour la communication, les materiaux alimentaires, la des- 
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o adultes, couches ajeterdans les toilettes ^^HTitJZIf Chan96S P ° Ur 
compostables pouradultes. changes compostM^^^^i mS J^ t ° ,lBtias P"" couches 
ges biodegradables pour adultes changes wJISS^ ??* b, ° d69radab,es P°"r adultes, chan- 
adultes, couches biodegradables P ou*ZnnZl™*T a ZtTj adU,te \ Couches P°" incontinence des 
ce des adultes. '"commence des adultes et changes biodegradables pour I'incontinen- 

' viett^S 

minines jetab.es, serviettes hynSJIlE te^JSSSST' SerV ' e " eS f6minin6S jetab,es " Pactions fe- 
compostables, serviettes hygftlqZ" ^ compostables. protections feminines 

tionsfemininesajeterdansSstoEs ^^S^^TT' t *~ ' M t0i,etteS ' protec - 
biodegradab.es, protections feminines bfcSI^SjS^ *"* t0i,ettes ' servie «<* feminines 
pons jetables, tampons a jeter dans Ies toiSS Em^I "^emques biodegradables, tampons, tam- 

s.ips.protectionspours.ip .protC.S^^^^^ ^mpons biodegradables. protege- 

ments des blessures, agents de blocaoe dZl blessures. traitement des brulures, panse- 

res. absorbants du sang ab^^f l " i JJ^^^ rt transmissibles, pansements pour bru.u- 
Pendant et apres les operations ^^T^SSSfT *? ,tt ^ ma ' adeS ' Pr ° dUitS absorbants 
ballage pour le transfert ^mio^Z^^^Sr dW m * d,Caux - 
com pri mes. formu.ations Ph^^ J^^^S^" de ts. desintegrants de 

comp^r,^ -'agriculture et ,,orticu,ture 

et racines de plantes, retention de 1'eau dans <2 ^poTs de fill STT^ *» semis 

des jeunes p.ants et des plantes, stockag^ s i ZTJ^\T ^ P ° Ur " CU ' tUre deS plantes ' trans P°« 
Plantes. cu.ture des champignons, ^^n^S^Jl^ P,a " teS ; CU ' ture d «i~na. p.ants et des 
sols pour cultures artificiel.es, sols artif de" oour cultu- h h ame " 0ratl0n du so1 - Plantations sur les routes, 
desgraines, ensemencement, agent SnStEiS?2;?^? 0n,t,,ia - 9raines ' ^rmination 

duplication d'engrais et d'autres p odu toZ^^^^f PTOdU ' tS ^ 0C ^'^- Prices 

dromulching. transplantations. prLnUon Sv^^ ZT "T reboisement deserts, hy- 

Les appNcations specif iques ? " autres simii ^- 

.es feuilles absorbantes. les ^^2^,^^^. ^ " ^ 64 '* P3pier 
et encres depression pour impression a jet d'encre. ~™"" msa> eau ' ,es P ates deteintureet a impression 

de tunnels avec bouclier de protection ? I" 8 *""* d ' 6tanch6ite - la construction 

de dessiccation, agents de deshydratetion crlus^ JZTZ J* 7"°" '' humidite ' P roduits 
tier. lon ' creus ement de tranchees ecologies, malaxeurs a beton et mor- 
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et connexions de fibres optiques etanches & I'eau, produits de dessiccation pour instruments sensibles et em- 
ballages etanches & I'eau pour instruments sensibles. 

Les applications specifiques des compositions selon 1'invention dans les produits alimentaires compren- 
nent les aliments pour I'homme et/ou I'animal. les emballages retenant I'humidite af in de preserver la f raicheur, 
les produits absorbant I'eau et les odeurs destines aux boites et barquettes pour produits alimentaires et la 
prevention du ruissellement dans les cuvettes. 

Les autres applications diverses des compositions selon I'invention comprennent les compositions pour 
['extinction des feux, la separation de i'huile et de Teau, la deshydratation des materiaux. !a deshydratation 
des dechets, la deshydratation des boues, le transport et la destruction des dechets liquides, les agents de 
stockage a f raid, les chaufferettes de poche chimiques, les agents de refroidissement, le depoussierage, les 
produits de revetement pour stopper Teau, les adhestfs, les litieres pour chats, les jouets, les matrices £ libe- 
ration contrdlee, les matrices a liberation lente, les milieux pour biologie, les gels & liberation lente pour les 
desodorisants menagers, les agents £ liberation lente pour les pesticides et/ou insecticides menagers, la f rac- 
turation des puits de petrole et/ou les fluides de forage et !es agents contre les pertes de fluides. 

Dans le mode preferentiel, les articles absorbants ci-dessus peuvent etre concus pour des applications 
jetables a usage unique et sont utilises en contact avec des liquides organiques, tels que 1'urine, I'ecoulement 
menstruel, la transpiration et autres simiiaires. Au sens le plus large, la presente invention met done k dispo- 
sition des articles absorbants dans lesqueis les particules absorbantes de polysaccharide reticule se trouvent 
dans ou sur un substrat ou sont vehiculees par un substrat, les articles pouvant etre maintenus en contact 
avec le corps de I'utilisateur de facon a ce que les particules absorbantes soient en contact avec les liquides 
organiques exsudes par le corps soit directement, soit apres avoir franchi une feuilie de couverture en contact 
avec le corps. 

Parcomparaison avec les produits connus a base de polyacryiates, les compositions selon i'invention pre- 
sented des avantages ; eiles sont, en effet, moins polluantes dans la mesure ou elles derivent de produits 
que I'on trouve dans la nature, sont biodegradables et moins sensibles aux seis. De plus, par rapport aux po- 
lygalactomannanes reticules avec des produits contenant du borate que suggerent les brevets US 4 333 461 
et 4 624 868 et comme !s montrent les exemples suivants, les compositions selon I'invention donnent des re- 
sultats superieurs en matiere de pouvoir absorbant et de resistance du gel. 

Les exemples suivants qui ne sont nuilement limitatifs donnent une description detaillee de I'invention. 

Exemple comparatrf 1 

A 2 litres d'eau a 45-50°C on ajoute 20 g de guar carboxymethyl hydroxypropyle en agitant k grande Vi- 
tesse. On continue d'agiter pendant 1 heure. On ajoute une solution de borax (2 g) dans I'eau (20 ml). On agite 
le melange pendant 1 5 minutes et on le verse dans une cuvette en acier inoxydable. On fait secher le contenu 
de la cuvette a I'air sec et on le reduit en poudre avec un broyeur. Le pouvoir d'absorption en solution saline 
(solution de chlorure de sodium a 0,9 %) est indique dans le Tableau 1. Le pouvoir d'absorption en sang de 
mouton (citrate) figure dans le Tableau 2. 

Exemple comparatif 2 

A 2 litres d'eau a 45-50°C on ajoute 20 g de guar carboxymethyl hydroxypropyle en agitant & grande Vi- 
tesse. On continue d'agiter pendant 1 heure. On ajoute une solution de borax (5g) dans l'eau (50 ml). On agite 
le melange pendant 1 5 minutes et on le verse dans une cuvette en acier inoxydable. On fait secher le contenu 
de la cuvette a I'air sec et on le reduit en poudre par broyage. Le pouvoir d'absorption en solution saline (so- 
lution de chlorure de sodium a 0,9 %) est indique dans le Tableau 1 . Le pouvoir d'absorption en sang de mouton 
(citrate) figure dans le Tableau 2. 

Exemple 1 

A 2 litres d'eau a 45-50°C on ajoute 20 g de guar carboxymethyl e en agitant rapidement. On continue d'agi- 
ter pendant 1 heure. On ajoute une solution (2,25 ml) de lactate de zirconium sodium (teneur en zirconium 5,4 
%) dans I'eau (10 ml). On agite le melange pendant 15 minutes et on le verse dans une cuvette en acier inoxy- 
dable. On fait secher le contenu de la cuvette a I'air sec et on le reduit en poudre par broyage. Le pouvoir d'ab- 
sorption en solution saline est indique dans le Tableau 1 . Le pouvoir d'absorption en sang de mouton figure 
dans le Tableau 2. 
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Example 2 



On continue d'agiter pendant 1 hydroxyprop y ,e en agitant rapidemen, 

* en zirconium 5,4 %) dans I'eau (10 ml ). On agKefe mllanie Tented > 2irC ° niUm S ° dium (teneur 

en acier inoxydable. On fait secher le contend 6e7a ZVZ Zt 61 °" '* V6rSe dans une cuve »e 

Le pouvoir d'absorption en solution saline « "iSZ 1 " ^ *" P ° Udre P3 ' br °^ 

Exemple 3 

On -r e ^^ en 
en z.rconium 5.4 %) dans I'eau (10 ml). On agite le me.anae » > * 2, ' rC ° niUm SOdium < teneur 
en acier inoxydable. On fait secher le contenu £E3Z?£? T ? 61 0n '* V6rSe dans une cuvette 
« Le pouvoir d'absorption en sang de mouton figure danst Tableau f * °" '* en P ° Udre b ^ 



Example 4 



(teneur „ zirconium 8.9 %) dans rZTflKZtrr ,a !*' M ''' « ^=ta,. de zirconium 
une cuvette en acier inoxydable. On fai secher 7e contenf TT* ' ' 1 5 "* u,es « °" '<> verse dans 
Par broyao, Le pouvoir d^orp.ion „'£T ITS 'oi^e %Z T. * " PB * 



Exemple 5 



- P tn 2 r n ^^ 

28,1 %) dans I'eau (20 ml)' On agite ie^anol pendant l^n , ^ f 80d,um (teneur en 

moxydable. On fait secher le contenu cielTcZn^'tTT * ° n ,e V6rSe dans une cuve "e en acier 
d'absorption en solution sa.ine est indique dans 2 Tableau" °" *" br ° ya9S - U p ° uvoil - 



Ex mple 6 



40 



I'acide tartnque (teneuren zirconium ^?£"?" ( £^*?r^ amm0niacal cont -ant 3, 
on le verse dans une cuvette en acier inoxydabl Tin L <lh!' ? 9 6 me ' an9e Pendant 15 minute ^ et 

Ex mple 7 



%) dans I'eau (10 ml). On agite le melange pendam i f m n f , zu ^ mm S ° diUm (teneur en zirco "i™ 5 4 
dable. On fait secher le me.ange ZpS^^S^^f °" ' ^ da " S CUVette en acier inox^- 
ture e.evee). On reduit en pouore par broyage le onZ JZTT ^ tamb ° UrS r ° tatife a tempera " 
indique dans le Tableau 1 V 9 Pr ° dU,t Seche - Le pouvoir d'absorption en solution saline est 



45 



50 Exemple 8 



. melange pendant 15 minutes t on le v l 8 7*1* 9 d a,uminium d *ns I'eau (20 ml). On agite le 

- de la cuvette a .'air sec et on le ^ "du!t en poud" paTb^oe T*™ ° n ^ Sech - -ten" 

mdiqu ' dans le Tableau 1. P Par bT0 ^*- Le P°"vo.r d'absorption en solution saline est 
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Exemple 9 

A 2 litres d'eau a 45-50°C on ajoute 20 g de guar carboxymethyle en agitant rapidement. On continue d'agi- 
ter pendant 1 heure. On ajoute une solution (2 ml) de titanate Tyzor 131 (de DuPont contenant 3,54 % de titane) 
5 dans Veatf(8 ml). On agite le melange pendant 1 5 minutes et on le verse dans une cuvette en acier inoxydable. 
On fait secher le contenu de la cuvette a fair sec et on le reduit en poudre par broyage. Le pouvoir d'absorption 
en solution saline est indique dans le Tableau 1. 

Exemple 10 

10 

A 2 litres d'eau a 45-50°C on ajoute 20 g de guar carboxymethyl hydroxypropyle en agitant rapidement 
On continue d'agiter pendant 1 heure. On ajoute une solution (5,0 ml) de lactate de zirconium sodium (teneur 
en zirconium 5,4 %) dans I'eau (10 ml) et une solution de borax (5 g) dans I'eau (50 ml). On agite le melange 
pendant 1 5 minutes et on le verse dans une cuvette en acier inoxydable. On fait secher le contenu de la cuvette 
is a l'air sec et on le reduit en poudre par broyage. Le pouvoir d'absorption en solution saline est indique dans 
le Tableau 1 et le pouvoir d'absorption en sang de mouton dans le Tableau 2. 

Exemple 11 

20 A 2 litres d'eau a 45-50°C on ajoute 20 g de guar carboxymethyl hydroxypropyle en agitant rapidement. 

On continue d'agiter pendant 1 heure. On ajoute une solution (2,0 ml) de lactate de zirconium sodium (teneur 
en zirconium 5,4 %) et de titanate Tyzor 131 (0,5 ml, contenant 3.54 % de titane) dans i'eau (10 mi). On agite 
ie melange pendant 1 5 minutes et on le verse dans une cuvette en acier inoxydable. On fait secher le contenu 
de la cuvette a i'air sec et on le reduit en poudre par broyage. Le pouvoir d'absorption en solution saline est 

25 indique dans le Tableau 1. 

Exemple 12 

A 2 litres d'eau a 45-50°C on ajoute 20 g de guar carboxymethyl hydroxypropyle en agitant rapidement. 
30 On continue d'agiter pendant 1 heure. On ajoute une solution (5,0 ml) de lactate de zirconium sodium (teneur 
en zirconium 5,4 %) dans I'eau (10 ml). On agite le melange pendant 1 5 minutes et on le verse dans une cuvette 
en acier inoxydable. On fait secher le contenu de la cuvette a fair sec et on le reduit en poudre par broyage. 
Le pouvoir d'absorption en solution saline est indique dans le Tableau 1. 

35 Exemple 13 

A 2 litres d'eau a 45-50°C on ajoute 20 g de guar carboxymethyl hydroxypropyle en agitant rapidement. 
On continue d'agiter pendant 1 heure. On ajoute une solution (2,5 ml) de lactate de zirconium sodium (teneur 
en zirconium 5,4 %) dans I'eau (10 ml). On agite le melange pendant 1 5 minutes et on le verse dans une cuvette 
40 en acier inoxydable. On reduit en poudre le produit lyophilise. Le pouvoir d'absorption du produit en solution 
saline est indique dans le Tableau 1. 

Exemple 14 

•*s A 2 litres d'eau a 45-50°C on ajoute 20 g de guar carboxymethyl hydroxypropyle en agitant rapidement. 

On continue d'agiter pendant 1 heure. Le pH de la solution est ajuste a 5,0 par addition d'acide acetique. On 
ajoute une solution (5,0 ml) de lactate de zirconium sodium (teneur en zirconium 5,4 %) dans I'eau (10 mi). On 
agite ie melange pendant 15 minutes et on ie verse dans une cuvette en acier inoxydable. On fait secher le 
contenu de la cuvette a I'air sec et on le reduit en poudre par broyage. Le pouvoir d'absorption en solution 

50 saline est indique dans le Tableau 1. On reproduit la reaction a pH 8,5, 8,75, 9,0 et 9,5. 

Exemple 15 

A 2 litres d' au a 45-50°C on ajoute 20 g de guar en agitant rapidement On continue d'agiter pendant 1 
55 heure sous atmosphere d'azote. On ajoute une solution (2,0 ml) de lactate de zirconium sodium (teneur en 
zirconium 5,4 %) dans I'eau (10 ml). On agite le melange pendant 15 minutes et on le verse dans une cuvette 
en acier inoxydable. On fait secher le contenu de la cuvette a I'air sec et on le reduit en poudre par broyage. 
Le pouvoir d'absorption en solution saline est indique dans le Tableau 1 et le pouvoir d'absorption en sang de 
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mouton dans le Tableau 2. 
Example 16 



A 2 hires d'eau a 45-50°C on ajoute 20 g de guar en agitant rapid merit. On ajuste le pH de la Jolution a 
9,5 par addition d'un solution d'hydroxyde de sodium. On continue d'agiter pendant 1 heure sous atmosphere 
d azote. On ajoute une solution (2,5 ml) de lactate de zirconium sodium (teneuren zirconium 5,4 %) dans I'eau 
(10 ml). On ag.te le melange pendant 15 minutes et on le verse dans une cuvette en acier inoxydable On fait 
secher le contenu de la cuvette a I'air sec et on le reduit en poudre par broyage. Le pouvoir d'absorption en 
solut.on saline est indique dans le Tableau 1 et le pouvoir d'absorption en sang de mouton dans le Tableau 2. 

Example 17 

A 2 litres d'eau a 45-50°C on ajoute 20 g de guar en agitant rapidement. On continue d'agiter pendant 1 
heure sous atmosphere d'azote. On ajoute une solution (2,0 ml) d'acide lactique a 0,85 % dans I'eau Apres 
5 minutes, on ajoute une solution (2,0 ml) de lactate de zirconium sodium (teneur en zirconium 5 4 %) dans 
- leau (10 ml). On agite le melange pendant 30 minutes et on le verse dans une cuvette en acier inoxydable 
On fait secher le contenu de la cuvette a I'air sec et on le reduit en poudre par broyage. Le pouvoir d'absorption 
en solution saline est indique dans le Tableau 1. 

Exemple 18 

A 2 litres d'eau a 4S-50°C on ajoute 20 g de guar en agitant rapidement On continue d'agiter pendant 1 
heure sous atmosphere d'azote. On ajoute une solution (5,0 ml) de sorbitol a 1 % dans I'eau. Aores 5 minutes 
on ajoute une solution (2,0 ml) de lactate de zirconium sodium (teneuren zirconium 5,4 %) dans I'eau (10 ml/ 
On agite le melange pendant 30 minutes et on le verse dans une cuvette en acier inoxydable. On fait secher 
le contenu de la cuvette a I'air sec et on le reduit en poudre par broyage. Le pouvoir d'absorption en solution 
saline est indique dans le Tableau 1. 

Exemple 19 

A 2 litres d'eau a 45-50°C on ajoute 20 g de chlorure de guar hydroxypropyl triamonium en agitant rapi- 
dement. On continue d'agiter pendant 1 heure sous atmosphere d'azote. On ajoute une solution (2 5 ml) de 
lactate de zircon.um sodium (teneur en zirconium 5 %) dans I'eau (10 mi). On agite le melange pendant 30 
minutes et on le verse dans une cuvette en acier inoxydable. On fait secher le contenu de la cuvette a I'air sec 
et on le reduit en poudre par broyage. Le pouvoir d'absorption en solution saline est indique dans le Tableau 

Exemple 20 

A 2 litres d'eau a 45-50°C on ajoute 20 g de guar hydroxypropyie en agitant rapidement. On continue d'agi- 
ter pendant 1 heure sous atmosphere d'azote. On ajoute une solution (2,5 ml) de lactate de zirconium sodium 
(teneur en zirconium 5 %) dans I'eau (10 ml). On agite le melange pendant 30 minutes et on le verse dans une 
cuvette en acier inoxydable. On fait secher le contenu de la cuvette a I'air sec et on le reduit en poudre par 
broyage. Le pouvoir d'absorption en solution saline est indique dans le Tableau 1 . 

Exempie 21 

A 2 litres d'eau a 45-50°C on ajoute 1 0 g de guar carboxymethyle et 30 g de saccharose en agitant rapi- 
dement On cont.nue d'agiter pendant 1 heure sous atmosphere d'azote. On ajoute une solution (2 25 ml) de 
lactate de zircon.um sodium (teneur en zirconium 5,4 %) dans I'eau (10 mi). On agite le melange pendant 15 
mmutes et on le verse dans une cuvette en acier inoxydable. On fait secher le contenu de la cuvette a I'air sec 
et on le redu.t en poudre par broyage. Le pouvoir d'absorption en solution saline est indique dans le Tableau 
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Tests experimentaux 
Mode peratoire 

5 Pour les tests on met en oeuvre des particules de 3550 mailles. La solution saline est une solution a 0,9 % 

de chlorure de sodium dans de I'eau distillee. Le sang de mouton est citrate. 

Pouvoir absorbant : Pour tester le pouvoir absorbant. on realise un sac en nylon avec un tissu de nylon 
de 100 mailles. On pese le produit a tester (environ 200 g) et on I'introduit dans le sac. On ferme le cote ouvert 
du sac. On plonge le sac contenant le produit dans une solution saline (ou du sang de mouton quand il s'agit 

10 du pouvoir absorbant en sang). Apres une heure, on retire le sac de la solution (ou du sang de mouton). On 
suspend le sac pendant 30 minutes et on le pese pour determiner la quantite de solution saline (ou de sang 
de mouton) que le produit a absorbee. est definie comme etant On def init le pouvoir absorbant comme etant 
la quantite de solution saline (ou de sang de mouton) exprimee en grammes et absorbee par un gramme de 
produit . 

15 Capacite de retention en contrif ugeuse : Pour tester la capacite de retention en centrif ugeuse, on dispose 

le sac en nylon contenant la solution saline (ou le sang de mouton) absorbee provenant du test precedent sur 
quelques serviettes en papier a i'interieur du panier d'une centrif ugeuse (Beckman TJ-6). On fait fonctionner 
la centrifugeuse a 1 600 tours/minute pendant 3 minutes. Apres avoir centrifuge, on pese le produit absorbe 
qui se trouve dans le sac afin de determiner la quantite retenue de solution saline (ou de sang de mouton). 

20 On def init la capacite de retention en centrifugeuse (CRC) comme etant la quantite de solution saline (ou de 
sang de mouton) exprimee en grammes et retenue par un gramme de produit. 

Pouvoir absorbant sous une charge : Pour tester le pouvoir absorbant sous une charge on ferme i'un des 
cotes d'un petit cylindre par un tamis en acier inoxydable de 100 mailles. On fixe sur le cyiindre 4 petites epin- 
gies de facon a ce que le cylindre putsse tenir debout sur les epingies, le liquide pouvant alors couler a travers 

25 ie tamis. On repartitregulierementune petite quantite (100 mg) de produit sur le tamis a I'interieur du cyiindre. 
On met en piace un disque de plexiglass sur ie produit et on pose un poids he 100 g sur le disque de facon a 
exercer une charge de 20 g/cm 2 sur le produit. On place le cylindre dans un recipient contenant la solution 
saline. Apres une heure, on retire le cylindre et on le pese pour determiner la quantite de solution saline ab- 
sorbee sous le poids de la charge. On def init le pouvoir absorbant sous charge (PASS) comme etant la quantite 

30 de solution saline exprimee en grammes, absorbee sous le poids de la charge par un gramme de produit. 

Resistance du gel : Pour tester la resistance du gel. la solution saline absorbee est preparee de la facon 
indiquee plus haut sous pouvoir absorbant. Le produit absorbe est place entre les plaques paralleles d'un Rheo- 
metrics Dynamic Spectrometer II. On def init la resistance du gel comme etant le module de cisaillement dy- 
namique G* a 1 Hz. 

35 Les resultats des tests ci-dessus figurent dans les Tableaux 1 et 2. 
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Tableau 1 : Pouvoir d'ah^rption en snl.itinn 



10 



15 



20 



25 



30 



40 



Produit orovenant 
de i'exemple 

Exemple comparatif 1 
Exempie comparatif 2 

Exemple 1 

Exemple 2 

Exemple 4 

Exemple 5 

Exemple 6 

Exemple 7 

Exemple 8 

Exemple 9 
Exemple 10 
Exemple 1 1 
Exemple 12 
Exemple 13 
Exemple 15 
Exemple 16 
Exempie 17 
Exemple 18 
Exemple 19 
Exemple 20 
Exemple 21 



Pouvoir d'absnrpHnn C RC 

Lal3l (g/g) 
61* 

68* 

48.5 34 
42 28 

41 30,5 
48 35 

25,5 16 ,5 
45 25 

32,2 19 
35 23 
58 47 
38 25 
28 14 

44 23,5 
38 28 

34.5 23 

34.6 24,2 
35 24 

27.8 16,1 

43.1 30,8 

16.2 6,6 



45 



CRC - Capacite de retention en centrifugeuse 
PASS = Pouvoir d'absorption sous charge 



16 
15,5 
19 
19 
13 
15.5 
18,5 
18,4 
15,4 
18 
14 
21 
17,5 
18,5 
14 
15,2 
11.7 
13,3 
14,0 
15,1 
6,6 



Resistance riti 
gel 
(dvn/cm2 ) 
171 
303 
17 770 
16 040 



17 880 
10 780 
2 120 
10 590 
28 820 
16 040 
10 600 
19 070 



so 
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Tableau 2 : Pouvoir d'abs notion en sang de mouton 



Produit provenant 



Pouvoir d'absorption 



Capacity de retention en 
centrifugeuse 



de I'exemple 
Exemple comparatif 1 
Exemple comparatif 2 



(q/q) 
22,5 
47* 




Exemple 1 
Exemple 3 
Exemple 10 
Exemple 15 
Exemple 16 



28 



18 



35 



24 



43 



27 



39 



29 



28 



18 



* Une quantity significative de produit gluant se retrouve a I*ext6rieur du sac at goutte. 
Ca phenomene n'a ete observe que dans ces axemples. 

** La CRC n'a pas pu etre determinee puisque la totality du produit est sortie du sac 
sous la force centrifuge. 

- non mesure. 

Les resuitats ci-dessus montrent que ies compositions selon i'invention presente un excellent equilibre 
entre le pouvoir d'absorption et la resistance du gel. Comparees a la composition reticulee uniquement par le 
borax (Exemples comparatifs 1 et 2), les compositions seion I'invention sont plus performantes en termes de 
capacite de retention en centrifugeuse, de pouvoir d'absorption sous charge et de resistance du gei. Elles de- 
vraient etre d'excellentes candidates pour fa realisation de produits absorbants vendus dans le commerce. 

II convient de noter aussi que les melanges d'agents de reticulation donnent egalement d'excellents re- 
suitats. C'estce que montrent les exemples 10 et 11. 

Apres la description detaiilee de I'invention, il apparait, lorsque Ton se refere aux modes de realisation 
preferentiels, qu'il est possible d'y apporter des modifications et variations sans sortir du cadre des revendi- 
cations ci-apres. 

Revendications 

1. Compositions solides absorbantes comportant un ou plusieurs polysaccharides ayant ete reticuies avec 
un agent de reticulation a condition que 

(a) si ledit ou lesdits poiysaccharide(s) contient ou contiennent un polygalactomannane, (edit agent de 
reticulation ne soit pas uniquement un borate ou que 

(b) si ledit ou lesdits polysaccharide(s) est ou ne sont pas un polygalactomannane, ledit agent de re- 
ticulation contienne un compose metallique mineral ou un compose organometallique a cette exception 
pres que, si tedit polysaccharide contient une gomme de cellulose, ledit agent de reticulation ne soit 
pas un agent de reticulation a base d'aluminium, de chrome ou de fer. 

2. Composition selon ia revendication 1 dans laquelie ledit polysaccharide est choisi dans le groupe compre- 
nant les polygalactomannanes, I'amidon et les derives de I'amidon, ies derives de la cellulose, le poly- 
dextrose, la chitine/chitosan et leurs derives, la gomme xanthane, ('alginate, le carraghenane, la p ctine, 
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la gomme karaya, la gomme arabique et leurs melanges. 

Composition selon la revendication 2 comportant, en outre, une matiere supplementaire choisie dans le 
groupe comprenant les hydrates de carbone naturels ou synthetiques, les polymeres hydrophiles naturels 
ou synthetiques. les composes organiques hydroxyl6s, les acides carboxyliques, leurs sels et anhydrides, 
les hydroxyacides et leurs seis, les amines et leurs sels, les aminoacides et leurs sels, ies proteines et 
peptides et leurs melanges. 

Composition selon la revendication 3 dans laquelle ladite matiere supplementaire est choisie dans le grou- 
pe comprenant le saccharose, le glucose, le lactose, le fructose, le mannitol, le maltose, i'isomaltulose, 
I'acide gluconique et ses sels, i'acide glucuronique et ses sels, la glucono-delta-lactone, le xylose, le sor- 
bose, le xylitiol, le galactose, le mannose, le sorbitol, I'alcool polyvinylique, le polyethylene glycol, le po- 
lypropylene glycol, I'acide poiyacrylique et ses seis, les polyacrylates hydrophiles, le polyacrylamide, le 
methanol, I'ethanol, I'ethylene glycol, le propylene glycol, le glycerol, I'acide formique et ses sels, I'acide 
acetique et ses sels, I'acide oxalique et ses sels, I'acide succinique et ses sels, i'acide maleique et ses 
sels, I'acide fumarique et ses sels, I'acide benzoi'que et ses sels, I'acide phtalique et ses sels, I'acide 
1,2,4,5-benzene tetracarboxylique et ses sels, I'acide glycolique et ses sels, I'acide lactique et ses sels, 
I'acide citrique et ses sels, I'acide tartrique et ses sels, la triethyiamine et ses seis, la triethanolamine et 
ses sels, I'acide aspartique et ses sels, I'acide polyaspartique et ses sels, I'acide giutamique et ses seis, 
I'acide polygiutamique et ses sels, la gelatine, la proteine de soja, I'hydrolysat de boeuf et leurs melanges. 

Composition selon la revendication 1 comportant encore une matiere absorbante classique. 

Composition selon la revendication 5 dans laquelle ladite matiere absorbante classique est choisie dans 
le groupe comportant I'acide poiyacrylique et I'acide poiyacrylique greffe sur amidon et leurs melanges. 

Composition selon la revendication 1 comportant encore un additif choisi dans le groupe comprenant un 
ou plusieurs tensioactifs, un ou plusieurs anti-mousse, la silice, la terre de diatomees, I'alumine, I'argile 
et leurs melanges. 

Composition selon le revendication 1 dans laquelle ledit polysaccharide contient un polygaiactomannane 
et dans iequel ledit agent de reticulation et un produit chimique organique. un produit chimique inorgani- 
que, un produit chimique organometallique, un procede physique ou leurs melanges. 

Composition selon la revendication 1 dans laqueile ledit polysaccharide comprend la gomme de guar. 

Composition selon la revendication 9 dans laqueile ladite gomme de guar est un derive de ladite gomme. 

Composition selon la revendication 10 dans laquelle les groupes derives sont choisis dans le groupe 
comprenant les groupes hydroxyaikyle, les groupes carboxyalkyle, les groupes ammonium quaternaire, 
les groupes sulfonate, les groupes cyanoalkyle, les groupes phosphate, les groupes siloxane et leurs me- 
langes. 

Composition selon la revendication 1 dans laquelle I'agent de reticulation est choisi dans le groupe 
comprenant les agents de reticulation a base de zirconium, d'aluminium et de titane ou leurs melanges. 

Composition selon la revendication 1 se presentant sous la forme physique de particules. 

Composition selon la revendication 1 se presentant sous la forme physique de flocons, films, lamines ou 
feuilles. 

Article manufacture contenant une composition solide absorbante comportant un ou plusieurs polysac- 
charides reticules avec un agent de reticulation a condition que 

(a) si ledit ou lesdits polysaccharide(s) conti nt ou conti nnent un polygaiactomannane, ledit agent de 
reticulation ne soit pas uniquement un borate ou qu 

(b) si ledit ou lesdits polysaccharide(s) est ou ne sont pas un polygaiactomannane, ledit agent de re- 
ticulation contienne un compose m ' tallique mineral ou un compose organometallique & cette exception 
pres que, si I dit polysaccharide contient une gomme de cellulose, ledit agent de reticulation n soit 



16 



BP 0 668 078 A2 

pas un agent de reticulation a base d'aluminium, de chrome ou de fer. 

16. Article seion ia revendication 15 contenant encore une ou piusieurs des matieres suivantes : fibre de cel- 
lulose, ouate de cellulose, sphaigne, papier, ouate de bois, acetate de cellulose, polyester, polyactide, po- 

5 lyglycolide, polyhydroxybutyrate, polyhydroxyvalerate, polyethylene, polypropylen , polystyrene, poiya- 

mide, polymeres greffes a base d'amidon, polymeres greffes sur cellulose, polyacrylates, polyacetals et 
leurs melanges 

17. Article selon la revendication 15 contenant encore une matiere supplemental choisie dans le groupe 
10 comprenant les hydrates de carbon e naturels ou synthetiques, les polymeres hydrophiles naturels ou 

synthetiques, les composes organiques hydroxyles, les acides carboxyliques, leurs sels et anhydrides, 
les hydroxyacides et leurs sels, les amines et leurs sels, les aminoacides et leurs sels, ies proteines et 
peptides et leurs sels. 

15 18. Article selon ia revendication 17 dans laquelle ladite matiere supplementaire est choisie dans le groupe 
comprenant le saccharose, le glucose, le lactose, le fructose, le mannitoi, le maltose, i'isomaltulose, i'aci- 
de gluconique et ses sels, I'acide glucuronique et ses sels, la glucono-delta-tactone, ie xylose, le sorbose, 
le xylitiol, le galactose, le mannose. le sorbitol, I'alcool polyvinytique, le polyethylene glycol, le polypropy- 
lene glycol, I'acide polyacrylique etses sels, les polyacrylates hydrophiles, le poiyacrylamide, le metha- 

20 nol, I'ethanol, I'ethylene glycol, le propylene glycol, le glycerol, I'acide formique et ses sels, I'acide acetique 

et ses sels, I'acide oxalique et ses seis. I'acide succinique et ses sels. I'acide maieique et ses sels, I'acide 
fumahque et ses sels, I'acide benzoique et ses sels, I'acide phtalique et ses seis, I'acide 1 ,2,4,5-benzene 
tetracarboxylique et ses seis, i'acide giycoiique et ses seis, i'acide iactique et ses seis, I'acide citrique et 
ses seis, I'acide tartrique et ses sels, la triethylamine et ses sels, !a triethanolamine et ses sels, I'acide 

25 aspartique et ses sels, I'acide polyaspartique et ses seis, I'acide giutamique et ses sels, i'acide poiygiu- 

tamique et ses sels, la gelatine, la proteine de soja, I'hydrolysat de bbeuf et leurs melanges. 

19. Article selon la revendication 15 contenant encore une matiere absorbante classique. 

30 20. Article selon la revendication 19 dans laquelle ladite matiere absorbante classique est choisie dans le 
groupe comprenant I'acide poiyacryfique et I'acide polyacrylique greffe sur amidon et leurs melanges. 

21. Article selon ia revendication 15 contenant encore un additif choisi dans le groupe comprenant un ou piu- 
sieurs tensioactifs. un ou piusieurs anti-mousse, la silice, la terre de diatomees, i'alumine, i'argile et leurs 

35 melanges. 

22. Article seion la revendication 1 5 dans lequel ledit polysaccharide contient un poiygalactomannane et dans 
tequel ledit agent de reticulation est un produit chimique organique, un produit chimique inorganique, un 
produit chimique organometailique, un pro cede physique ou leurs melanges. 

40 

23. Article selon la revendication 22 dans iequel ledit agent de reticulation est choisi dans le groupe compre- 
nant les agents de reticulation a base de zirconium, d'aluminium et de titane ou leurs melanges. 

24. Composition selon la revendication 22 dans laquelle ledit poiygalactomannane comprend la gomme de 
•*s guar et dans laquelle ia gomme de guar est un derive de ladite gomme. 

25. Composition seion la revendication 24 dans laquelle les groupes derives sont choisis dans le groupe 
comportant les groupes hydroxyalkyie, les groupes carboxyalkyie, les groupes ammonium quaternaire, 
les groupes sulfonate, ies groupes cyanoalkyle, les groupes phosphate, les groupes siloxane et leurs me- 

50 langes. 

26. Article selon la revendication 15 choisi dans le groupe comprenant les couches et garnitures de couches 
pour bebes, les couches et garnitures de couches pour adultes, les produits d'hygiene feminine, les pro- 
duits cosmetiques, les deodorants, Ies produits pharmaceutiques et medicaux, les produits pour I'agri- 

55 culture, les produits pourThorticulture, ies produits textiles, les produits papier, les produits pour ia cons- 

truction, les produits pourl' 'nergie, les produits pour la communication, les compositions pour I'extinction 
des feux, les produits de separation, les f locculants, les adhesifs, Ies litieres pour animaux de compagnie, 
Ies jouets, les produits chimiques pour puits de petrole. les matieres sous forme de gel et les milieux mi- 
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crobiologiques. 

27. Article selon la revendication 15 constitue essentiellementde ladite composition solide absorbante. 
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